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(54) Title: TRANSPARENT SUBSTRATE PROVIDED WITH A STACK OF LAYERS REFLECTING THERMAL RADIATION 

(S 4) Titre: SUBSTRAT TRANSPARENT MUNI D'UN EMPILEMENT DE COUCHES REFLECH1SSANT LE RAYONNEMENT 
THERMIQUE 

(57) Abstract 

The invention concerns a stack of layers reflecting thermal radiation for transparent substrates oomptatag at least . silver 
layer and on the two faces thereof antiglare layers formed by one or several metallic impounds. ™*JZ^J^£f^^ 
layer comprises a top partial layer of zinc oxide adjacent to the silver layer and a partial additional beneath the zroc ™™J*y*> «™» 
by aluminium nitride, under internal tractive stresses. By means of the AIN layer under tractive stresses, the internal compressive stresses 
present in the ZnO layer can be compensated. 

(57) Abrege 

Un empilement de couches reflfchissant le myonnement thermique pour des substrats tnnipmnti <™^™l "^"SSSS 
fnnrtionneile en aroent et sur les deux faces de celle-ci des couches antireflets formees d'un ou plusieurs compose* m6talliques. La coucne 
antireflTsoTla^he d^genfeom^d une couche partie.le superieure d'oxyde de zinc ^^^^^^ 
partielle su PP 16mentaire sous la couche d'oxyde de zinc, formee de nitrure d'alummuim. sous des contraintes de 

dete couche d' AIN sous des contraintes de fraction, les contmintes de compression internes ex.stant dans la couche de ZnO peuvent fitre 
compensees. 
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SUBSTRAT TRANSPARENT MUNI D'UN EMPILEMENT DE COUCHES 
REFLECHISSANT LE RAYONNEMENT THERMIQUE 

10 

L'invention cbncerne un empilement de couches reflechissant au 
moins en partie dans l'infrarouge et reflechissant notamment le 

15 rayonnement thermique pour substrats transparents, comprenant au 
moins une couche »fonctionnelle » et des couches « antireflets » qui sont 
disposees des deux cotes de la couche d'argent. 

On comprend au sens de Tinvention par « couche(s) fonctionnelle(s) » 
la ou les couches qui ont, dans Tempilement, les proprietes de reflexion 

20 dans l'infrarouge et/ou dans le rayonnement solaire, et qui sont 
generalement metalliques, plus particulierement a base de metal noble du 
type Ag (contenant eventuellement aussi des constituants minoritaires, 
par exemple une faible teneur en un autre metal). Les couches d 'argent 
sont en effet hautement reflechissantes dans l'infrarouge et on peut 

25 exploiter ainsi leur propriete anti-solaire ou bas-eniissive. 

On comprend au sens de l'invention par « couches antireflets » une 
couche ou une superposition de couches ayant notamment une fonction 
d'ajustement de Taspect optique de Tempilement, visant a abaisser la 
reflexion lumineuse de celui-ci et generalement a base de materiaux 

30 dielectriques du type composes metalliques tels que des oxydes 
metalliques. 

On a, ainsi affaire, dans la presente invention, a des empilements du 
type (couche antireflet/ couche fonctionnelle/ couche antireflets), sequence 
eventuellement repetee n fois, avec n=l,2,3, ... .A noter que peuvent 



WO 99/45415 PCT/FR99/00466 

2 

etre aussi prevues aux interfaces entre les couches antireflets et les 
couches fonctionnelles de fines couches, generalement en metal, destinees 
a proteger, et/ou faciliter l'adhesion des couches fonctionnelles. On les 
designe parfois sous le terme de « couches sacrificielles » quand elles sont 
5 sur la couche fonctionnelle et qu'elles s'oxydent au moins partiellement, 
suite au depot suivant d'une couche a base d'oxyde par pulverisation 
cathodique reactive en presence d'oxygene. 

L'invention s'interesse notamment a une variante de ce type 
d'empilement ou la couche antireflet disposee sous la couche fonctionnelle 

10 a base d'argent comprend une couche partielle superieure formee d'oxyde 
de zinc immediatement contigue a la couche d'argent et une couche 
partielle supplementaire disposee par dessous. 

Un empilement de couches de ce genre est connu du document DE- 
39 41 027 Al. Dans cet empilement, la couche partielle qui est disposee 

15 sous la couche d'oxyde de zinc et qui fait partie de la couche antireflet 
« inferieure » consiste en un oxyde metallique du groupe forme par l'oxyde 
d 'eta in, le dioxyde de titane, l'oxyde d'aluminium, l'oxyde de bismuth ou 
un melange de deux ou plusieurs de ces oxydes. L'epaisseur de la couche 
d'oxyde de zinc ne peut s'elever a plus de 15 nm. Cette couche d'oxyde de 

20 zinc ameliore considerablement de la stabilite de la couche d 'argent contre 
la corrosion. II est a presumer que ceci peut etre attribue au fait que la 
couche d'argent croit sur la couche de ZnO de fagon particulierement 
reguliere et exernpte de defauts. 

Des empilements a plusieurs couches comprenant de l'argent 

25 comme couche fonctionnelle et une couche d'oxyde de zinc disposee 
immediatement sous la couche d'argent sont egalement connus des 
brevets EP-0 464 789 Bl et EP-0 698 585 Al. Dans les empilements de 
couches connus de ces publications, la couche antireflet inferieure 
consiste soit totalement en oxyde de zinc, soit en plusieurs couches 

30 partielles alternantes de ZnO et Sn02. 

Les couches d'oxyde de zinc, ont comme couches inferieures pour 
les couches d'argent, une influence tres avantageuse sur la couche 
d'argent et ses proprietes. Elles ont, par ailleurs, l'inconvenient que des 
contraintes de compression internes notables apparaissent dans les 



WO 99/45415 PCT/FR99/00466 

3 

couches de ZnO dans les conditions habituelles de pulverisation 
cathodique. Ces contraintes de compression internes dans les couches de 
ZnO peuvent avoir un effet defavorable sur l'empilement de couches. 
Comme il est expose en detail, en particulier, dans le brevet EP-0 464 789 
5 Bl, la couche d'oxyde de zinc peut se delaminer de la couche d'argent 
sous l'effet des contraintes de compression internes. 

Les empilements de couches comportant des contraintes internes 
sont particulierement defavorables lorsqu'ils sont appliques sur des films 
de support mince a base de polymere(s), notamment organique(s) , par 

10 exemple, sur des films minces de poly(terephtalate d 'ethylene (PET). Ces 
films de PET ont, en regie generate, une epaisseur de l'ordre de 30 a 50 
Les films de PET ainsi revetus sont de plus en plus utilises par 
exemple, pour la fabrication de vitrages feuilletes ayant notamment des 
proprietes de reflexion de la chaleur. On dispose le film de PET en 

15 sandwichs entre deux feuilles de verre de type silico-sodo-calcique a 1'aide 
de deux films adhesifs a base de polymere thermoplastique, par exemple, 
en polyvinylbutyral (PVB). II est apparu que les films de type PET qui sont 
revetus d'empilements de couches qui comprennent une couche de ZnO 
sous la couche d'argent s'enroulent sur eux-memes sous l'influence des 

20 contraintes de compression internes dans l'empilement de couches, de 
sorte que leur manipulation et leur transformation deviennent 
problematiques . 

L'invention a pour but de mettre au point un empilement de 
couches du genre decrit plus haut, comprenant notamment une couche 

25 de ZnO immediatement sous la couche d'argent et qui, deposes sur des 
films de polymere de type PET, ne presentent pas les inconvenients 
mentionnes ci-dessus, c'est-a-dire qui n'ont pas tendance a s'enrouler sur 
eux-memes une fois revetus des couches. II s'agit notamment de faire en 
sorte que les contraintes internes dans rempilement de couches soient 

30 abaissees/reduites au minimum voire completement supprimees. 

Le systeme de couches prefere conforme a Tinvention se definit de la 
fagon suivante : il s'agit d'un empilement de couches reflechissant le 
rayonnement thermique pour substrats transparents, comprenant au 
moins une couche fonctionnelle a base d'argent et des couches antireflets 
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qui sont disposees des deux cotes de la couche d'argent et qui sont 
formees d'un ou plusieurs composes metalliques, la couche antireflet 
disposee sous la couche d'argent comprenant une couche partielle 
superieure formee d'oxyde de zinc immediatement contigue a la couche 
5 d'argent et une couche partielle supplementaire disposee par-dessous. Cet 
empilement de couches se distingue par le fait que la couche partielle 
supplementaire qui est disposee sous la couche d'oxyde de zinc et qui 
appartient a la couche antireflet inferieure est une couche de nitrure 
d 'aluminium se trouvant sous des contraintes de traction internes. 

10 De preference, l'empilement est tel que l'ampleur des contraintes de 

compression internes de la couche de nitrure d'aluminium correspond par 
ajustement des parametres de revetement a peu pres a l'ampleur des 
contraintes de compression internes dans la couche d'oxyde de zinc, de 
fagon que les contraintes de traction et de compression des deux couches 

15 partielles contigues s'egalisent au moins pour la majeure partie. 

De preference, l'empilement est tel que la couche d'oxyde de zinc a 
une epaisseur de moins de 15 nm et, de preference, de moins de 12 nm, et 
avantageusement d'au moins 5 a 8 nm. 

Selon un mode de realisation de l'empilement selon 1'invention celui- 

20 ci comprend deux couches fonctionnelles a base d'argent qui sont 
separees 1'une de 1'autre par une couche antireflet supplementaire. Cette 
couche antireflet supplementaire comprend aussi deux couches partielles, 
a savoir une couche immediatement contigue a la couche d'argent 
superieure et formee d'oxyde de zinc se trouvant sous des contraintes de 

25 compression internes et une couche partielle contigue a la couche d'argent 
inferieure et formee de nitrure d'aluminium se trouvant sous des 
contraintes de traction internes. 

Un exemple d'empilement selon 1'invention se caracterise par la 

structure suivante : 
30 Substrat/A1N/Zn0/Ag/Ti/Ti0 2 

Un autre exemple se caracterise par la structure suivante : 
Substrat/ A1N / ZnO / Ag/ A1N 

ou par la structure suivante : 

Substrat/AlN/ZnO/Ag/AlN/ZnO/Ag/AIN 
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L'invention a egalement pour objet l'utilisation d'un tel empilement 
de couches pour revetir des films de polymere mince, en particulier de 
PET, avec notamment la condition que les parametres de depot des 
couches d'AIN formees par pulverisation reactive d'une cathode a base 
5 d'aluminium metallique soient choisis de fagon que le film revetu ne 
presente, apres la formation du revetement, pas de courbure sensible 
induite par des contraintes internes a l'empilement. 

L'invention tire avantage du fait que lors de la pulverisation 
cathodique de couches d'AIN, il est possible, par le choix des parametres 

10 des conditions de pulverisation, par exemple par modification du rapport 
AR :N2 dans le gaz de travail, de modifier dans de larges limites les 
contraintes mecaniques internes dans la couche d'AIN. Ainsi, il ressort, 
par exemple, de la publication « Stress tuning in ALN thin films », Z. 
Vakuum in der Praxis (1991) n° 2 - pages 142 a 147 que suivant le 

15 rapport Ar :N2, qui a ete modifie dans le domaine de 1 :3 jusqu'a 3:1, tant 
des contraintes de compression internes relativement elevees que des 
contraintes de traction internes relativement elevees peuvent etre 
obtenues sans que des differences significative s du rapport Ar :N puissent 
etre constatees dans la couche d'AIN elle-meme. Les contraintes internes 

20 sont expliquees plutot uniquement par la microstructure de la couche 
d'AIN, des contraintes de traction internes etant generees dans la couche 
quand on choisit des conditions de pulverisation cathodique conduisant a 
une faible densite d'empilement des cristaux d'AIN. 

Les conditions optimales pour la fabrication de la succession de 

25 couches conforme a l'invention peuvent etre determinees empiriquement 
par des essais dans chaque cas particulier. Par exemple, on peut deposer 
par pulverisation cathodique (assistee par champ magnetique de 
preference) sur des substrats minces, par exemple de minces films de 
PET, successivement une couche d'AIN et une couche de ZnO ayant les 

30 epaisseurs de couche souhaitees. Suivant le signe de la contrainte interne 
resultante dans cette succession de couches, le film revetu va s'incurver et 
s'enrouler dans un sens ou l'autre. Les conditions de pulverisation 
cathodique pour la couche d'AIN sont ensuite modifiees 
intentionnellement d'apres le resultat observe jusqu'a ce que la pellicule 
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de PET ne presente plus de deformations notables apres la formation du 
revetement. Les conditions de pulverisation cathodique trouvees de cette 
fagon servent alors de parametres pour la formation de Tempilement dans 
les conditions de fabrication. 
5 La structure de couches conforme a Tinvention peut etre 

avantageuse et trouver son application pour tous les substrats. Elle est 
cependant d'un avantage particulier pour le revetement de films de 
polymere mince du fait qu'il est possible d'empecher de cette fagon que les 
films revetus s'enroulent, de sorte que leur manipulation est facilitee lors 

10 de la mise en pratique de l'invention. Les films de PET presentent souvent 
des contraintes propres thermostabilisees qui sont imposees par le 
procede de fabrication. De meme, il est possible que lors de Toperation de 
pulverisation cathodique, sous 1'effet de la temperature et/ou par une 
deformation plastique des films, les contraintes internes presentes a 

15 Torigine soient modifiees ou de nouvelles contraintes internes soient 
induites. II est evident dans ces cas que lors de la determination des 
conditions de pulverisation cathodique optimale pour la couche d'AIN, ces 
contraintes propres du film doivent aussi etre prises en compte de fagon 
que ce ne soit pas l'empilement comme tel qui soit exempt de contraintes 

20 internes resultantes, mais le film revetu dans son ensemble. 

Plus generalement, on peut definir egalement l'invention de la fagon 
suivante : Tinvention a egalement pour objet un substrat transparent, tout 
particulierement sous forme d'un film de polymere souple du type PET 
muni d'un empilement de couches minces comportant au moins une 

25 couche fonctionnelle metallique a proprietes de reflexion dans l'infrarouge 
du type Ag disposee entre deux couches a base de materiau dielectrique 
antireflets, ce que Ton entend ici par couche « fonctionnelle » et « couche 
antireflets » ayant ete specifie plus haut. La couche antireflets 
« inferieure » disposee entre la couche fonctionnelle et le substrat est soit 

30 une monocouche a base d'AIN modifie dont le niveau de contraintes est 
equilibre (relaxe) soit une superposition de couches comprenant au moins 
une couche d'AIN surmontee d'une couche d'oxyde metallique dont les 
niveaux de contrainte se compensent/s'annulent au moins pour partie. 

On retrouve ainsi la variante decrite precedemment, a savoir une 
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couche antireflets de type AIN/ZnO ou le niveau de contrainte en traction 
de la couche d'AIN vient compenser largement si ce n'est completement le 
niveau de contrainte en compression de la couche en ZnO. On prevoit 
aussi une autre variante ou la couche antireflets ne comprend que de TAIN 
5 et ou cette fois cette couche doit etre substantiellement depourvue de 
contraintes quelles qu'elles soient, pour arriver au meme resultat que 
dans la variante bi-couche. La variante « bi-couche » presente Tavantage 
de conserver la couche d'oxyde de type ZnO connue pour etre favorable a 
un bon mouillage de la couche d 'argent, la variante « monocouche » 

10 presentant quant a elle l'avantage d'un empilement plus simple, moins 
long a fabriquer, avec moins de couches. 

La couche a base d'AIN utilisee dans la couche antireflets inferieure 
peut notamment corriprendre un autre metal minoritaire, notamment du 
zinc, par exemple dans une proportion de 0,1 a 10% atomique par rapport 

15 a 1 'aluminium. 

De preference, la couche d'oxyde de type ZnO de la couche 
antireflets inferieure est contiguue a la couche fonctionnelle. On peut 
aussi prevoir d'intercaler entre elles une fine couche metallique, de type 
titane, alliage ou nickel comme NiCr, niobium, ... L'empilement peut 

20 contenir une seule couche fonctionnelle ou n couches fonctionnelles avec 
n > 2. Dans cette configuration, il faut prevoir des couches antireflets 
« intermediaires » entre les deux couches fonctionnelles quand n = 2 ou 
entre deux couches fonctionnelles successives quand n > 2. 

Cette couche antireflets « intermediaire » ou au moins l*une d 'entre 

25 elles peut comporter, a la fagon de la couche antireflets « inferieure », une 
monocouche a base d'AIN modifie de fa?on a ce que son niveau de 
contrainte soit equilibre (relaxe) ou une superposition de couches 
comprenant au moins une couche a base d"AlN surmontee d'une couche 
d'oxyde metallique du type ZnO dont les niveaux de contraintes se 

30 compensent/s'annulent au moins pour partie. 

Avantageusement, la couche fonctionnelle (ou au moins Tune 
d'entre elles s'il y en a plusieurs) est surmontee d'une fine couche 
metallique sacrificielle du type Nb, Ti, NiCr, ce qui est notamment 
important si on depose au-dessus des couches de dielectrique en oxyde 
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par pulverisation cathodique en conditions oxydantes. 

Avantageusement, les couches antireflets « intermediaires » et/ou 
« superieures » (« superieures » correspond aux couches qui « terminent » 
1'empilement) contiennent des couches a base d'oxyde metallique choisi 
5 parmi Tun au moins .des oxydes suivants : Sn02, Ta20s, Ti02, Nb20s, 
Zr02, Ti02 et/ou des couches a base de nitrure du type A1N ou Si3N4. 

L'invention s'applique aussi a des revetements antireflets inferieurs 
multi-couches ou le ZnO est remplace par un autre oxyde presentant un 
niveau de contrainte (traction ou compression) donne que Tassociation 
10 avec la couche a base d'AIN va permettre d'equilibrer, de compenser en 
grande partie (Si02, WO3, ...)• 

L'invention peut s'appliquer a n'importe quel substrat transparent 
rigide comme du verre, certains polycarbonates comrrie le PMMA 
(polymethacrylate de metyle) ou plus specifiquement, a des substrats sous 
15 forme de films de polymere souple comme le PET, certains polyesters, ... . 
L'invention permet que le — filrn polymere souple de ce type soit 
essentiellement depourvu de rayon^de courbure « involontaire » apres 
depot des couches. \ 

L'invention concerne _g£alement--l x Q:tilisation du film revetu pour 
20 fabriquer des vitrages feuilletes fonctionnalises, anti-solaire ou bas- 
emissifs, et les vitrages feuilletes ainsi obtenus. 

L'invention concerne egalement le procede de fabrication du 
revetement sur le substrat du type polymere souple, par pulverisation 
cathodique, le concept de l'invention etant de moduler les parametres de 
25 depot par pulverisation reactive de la ou des couches constitutive(s) de la 
couche antireflets inferieure au moins de fa?on a minimiser, voire a 
annuler, son niveau de contrainte global de fagon a n'induire 
substantiellement aucune courbure dans le film du fait de contraintes 
internes. Pour ce faire, deux parametres, notamment, peuvent etre ajustes 
30 de fagon appropriee, a savoir la pression globale de l'atmosphere dans 
laquelle s'effectue le(s) depot(s), et le ratio entre la quantite de gaz inerte 
(Ar) et reactif (O2 ou N2) dans l'atmosphere reactive. 

Des exemples d'empilements de couches selon Tinvention deposes 
sur des films de polymere en PET sont decrits plus en detail ci-apres. 
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EXEMPLE 1 

Un empilement de couche reflechissant le rayonnement thermique 
comprenant la succession de couches : 

substrat/AlN/ZnO/Ag/Ti/Ti0 2 
5 doit etre applique sur un film de PET d'une epaisseur de 50 ^im de la 
societe Hoechst suivant le precede de la pulverisation cathodique reactive 
assistee par champ magnetique. 

Pour determiner les conditions de pulverisation cathodique optimale 
pour la couche antireflet inferieure formee des deux couches partielles 

10 AIN/ZnO, on revet d'abord dans une installation de pulverisation 
cathodique de laboratoire de la societe Leybold des eprouvettes de films de 
PET de dimensions de 30 x 30 cm successivement de deux couches 
partielles de 30 nm d'AIN et de 10 nm de ZnO. La pulverisation est 
realisee par le procede de pulverisation dans le plan en courant continu. 

15 Apres la formation du revetement, on evalue la deformation du film en 
re tenant comme fagon d'apprecier quantitativement les contraintes 
internes du film revetu la mesure du rayon de courbure que le film prend 
apres la formation du revetement. La structure de couches est consideree 
comme bonne lorsque le film revetu ne s 'incurve plus apres avoir ete 

20 retiree de Finstallation de revetement, mais conserve sa forme plane. 

Apres plusieurs essais, il ressort que les conditions de revetement 
optimales sont atteintes lorsque la couche d'AIN est appliquee par 
pulverisation reactive d'une cible en aluminium pur dans un melange de 
gaz de travail argon-azote ayant un rapport Ar :N2 de 2,5 : 1, tandis que la 

25 couche de ZnO est formee par pulverisation reactive d'une cible en zinc 
metallique dans un melange gazeux d'argon et d'oxygene ayant un rapport 
Ar :02 de 1:1. Dans ces conditions, les eprouvettes de films revetus de 
cette double couche ne subissent aucune deformation, e'est-a-dire que les 
contraintes internes dans les diverses couches du film revetu s'annulent 

30 par addition. 

Apres que les conditions de pulverisation cathodique ont ete 
determinees de cette fagon pour la couche antireflet inferieure, un systeme 
de plusieurs couches ayant la structure de couches suivantes et les 
epaisseurs de couches ci-apres est appliquee dans la meme installation de 
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revetement sur un film de PET d*une epaisseur de 50 jam, les epaisseurs 
de couches etant indiquees en nm : 

substrat-30 A1N-10 Ag-1 Ti-30 Ti0 2 
La pulverisation de la cible d'Al a lieu a nouveau dans une 
5 atmosphere Ar :N2 ayant un rapport Ar :N 2 de 2,25 :1 suivant le procede 
de pulverisation cathodique dans le plan en courant continu et la 
pulverisation de la cible de Zn a lieu dans une atmosphere Ar :02 ayant 
un rapport Ar :0 2 de 1 :1 egalement suivant le procede de pulverisation 
cathodique dans le plan en courant continu. Les couches suivantes sont 
10 aussi deposees par le procede de pulverisation cathodique dans le plan en 
courant continu, le gaz de travail pour la pulverisation d'Ag et Ti etant 
forme d 'argon pur, et le gaz de travail pour la pulverisation reactive de la 
couche de Ti0 2 consistant en un melange Ar :0 2 ayant un rapport Ar :0 2 
de 1,4 :1. 

15 a l'aide du film revetu, on fabrique un vitrage feuillete en 

assemblant a l'aide de deux feuilles de polyvinuylbutyral d'une epaisseur 
de 0,38 mm la feuille de PET revetue avec deux feuilles de verre flotte 
chacune d'une epaisseur de 2,1 mm, a l'aide de la chaleur et d'une mise 
sous pression, de fagon connue. Meme apres la conversion en un vitrage 

20 feuillete, la feuille de PET revetue ne presente aucun defaut tel que des 
dechirures ou deformations superficielles, et le vitrage feuillete presente 
au contraire un aspect impeccable. 

Les proprietes optiques qui sont determinees suivant un procede de 
mesure classique correspondent aux exigences en matiere de transmission 

25 lumineuse, de reflexion lumineuse et de neutrality de teinte. 

Les tests realises pour la determination de la resistance de la 
corrosion de Tempilernent des couches a savoir le test dTiumidite suivant 
la norme ANSI Z 26.1, test n° 3 de meme que le test de brouillard de 
pulverisation de sels suivant la norme DIN 50021 donnent egalement de 

30 bons resultats. 
EXEMPLE 2 

On depose un empilement de plusieurs couches presentant la 
structure de couches suivante sur un film de PET d'une epaisseur de 50 
jam, Tepaisseur des diverses couches etant a nouveau indiquee en nm : 
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substrat-30 A1N-10 ZnO-10 Ag-82 A1N-10 ZnO-10 Ag-40 A1N 
Les conditions de pulverisation pour les diverses couches, en ce qui 
concerne les gaz de travail et les precedes de pulverisation cathodique 
appliques, correspondent aux conditions indiquees dans Texemple 1. 
5 L'application d'une couche metallique sacrificielle mince sur chacune des 
deux couches d'argent n'est pas necessaire du fait que le gaz de travail 
pour chacune des couches d'AIN suivantes est totalement exempte 
d'oxygene. 

Pour evaluer Tutilite et les proprietes de Tempilement de couches 
10 dans un verre feuillete, le film revetu est a nouveau assemble avec deux 
feuilles de polyvinylbutyral chacune de 0,38 mm et deux feuilles de verre 
flotte chacune d'une epaisseur de 2,1 mm en appliquant la chaleur et la 
pression suffisantes. Des tests sont realises sur le vitrage feuillete acheve. 
D'apres Taspect optique du vitrage, cet empilement de couches 
15 presente une tres bonne apparence dans le vitrage feuillete, c'est-a-dire 
qu'aucune dechirure ou deformation n'est constatee dans le film revetu. 

Les proprietes optiques du vitrage feuillete qui sont determinees 
suivant un procede de mesure habituel correspondent en matiere de 
transmission lumineuse et de reflexion lumineuse dans le domaine du 
20 spectre visible, de transmission de Tenergie totale et de la neutrality de 
nuances, aux exigences imposees pour l*utilisation du vitrage feuillete 
comme pare-brise d\m vehicule automobile. 

Pour revaluation de la resistance a la corrosion de Tempilement de 
couches dans le vitrage feuillete, on effectue les tests suivants : 
25 >■ test dliumidite suivant la norme ANSI Z 26,1 (test n° 3) : selon ce test, 
l'eprouvette est expo see pendant une duree de 14 jours a une temperature 
de 40°C a une atmosphere d'une humidite relative de 100%. On ne 
constate ni trace de corrosion ni delamination. 

Selon le test de pulverisation de sels suivant la norme DIN 50021, 
30 les eprouvettes sont exposees pendant 10 jours au nuage de pulverisation. 
On constate quelques petites traces de corrosion dans le contour des 
eprouvettes, mais aucune delamination. 
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REVENDICATIONS 

1. Substrat transparent, notamment sous forme d'un film de 
polymere(s) souple(s), muni d'un empilement de couches minces 
comportant au moins une couche fonctionnelle metallique a proprietes de 

5 reflexion dans l'infrarouge du type Ag disposee entre deux couches a base 
de materiau dielectrique « antireflets », caracterise en ce que la couche 
antireflets « inferieure » disposee entre la couche fonctionnelle et le 
substrat est une monocouche a base d'AIN modifle dont le niveau de 
contraintes est equilibre ou est une superposition de couches comprenant 
10 au moins une couche d'AIN surmontee d'une couche d'oxyde metallique 
dont les niveaux de contraintes se compensent/s'annulent au moins pour 
partie. 

2. Substrat selon la revendication 1, caracterise en ce que la 
couche antireflets « inferieure » comprend une couche d'AIN comportant 

15 egalement au moins un autre metal minoritaire, notamment du zinc, de 
preference dans une proportion de 0,1 a 10% atomique par rapport a 
l'aluminium. 

3. Substrat selon la revendication 1 ou la revendication 2, 
caracterise en ce que la couche antireflets comprend une sequence de 

20 couche a base d'AIN /couche a base d'oxyde de zinc, la premiere 
presentant un niveau de contrainte en traction, la seconde un niveau de 
contrainte en compression. 

4. Substrat selon l'une des revendications precedentes, caracterise 
en ce que la couche d'oxyde, notamment a base de ZnO, de la couche 

25 antireflets « inferieure » est contigue a la couche fonctionnelle. 

5. Substrat selon l'une des revendications 1 a 3, caracterise en ce 
gu'entre la couche antireflets « inferieure » et la couche fonctionnelle est 
disposee une fine couche metallique, notamment de type titane ou alliage 
au Ni du type alliage NiCr ou niobium. 

30 6. Substrat selon l'une des revendications precedentes, caracterise 

en ce que l'empilement comprend au moins deux couches fonctionnelles 
du type couche Ag, avec une couche antireflets « intermediate » entre les 
deux couches fonctionnelles ou entre deux couches fonctionnelles 
successives. 
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7. Substrat selon la revendication 6, caracterise en ce que la 
couche antireflets « intermediaire » ou au moins l*une d'entre elles 
comporte une monocouche a base d'AIN modifie de fagon a ce que son 
niveau de contrainte soit equilibre ou est une superposition de couches 

5 comprenant au moins une couche a base d'AIN surmontee d'une couche 
d'oxyde metallique de type ZnO dont les niveaux de contrainte s'annulent 
au moins pour partie. 

8. Substrat selon Tune des revendications precedentes, caracterise 
en ce que la couche fonctionnelle ou au moins l\me d'entre elles est 

10 surmontee d'une fine couche metallique sacrificielle, notamment du type 
Nb, Ti, NiCr. 

9. Substrat selon Tune des revendications precedentes, caracterise 
en ce que les couches antireflets « intermediaires » et/ou « superieures » 
contiennent des couches a base d'oxyde metallique choisis parmi : Sn02, 

15 Ta20s, Nb20s, ZnO, Ti02 ou des couches a base de nitrures du type A1N, 
Si 3 N 4 . 

10. Film polymere de type PET revetu conformement a Tune des 
revendications precedentes, caracterise en ce qu'il est essentiellement 
depourvu de rayon de courbure involontaire. 

20 11. Utilisation du film selon la revendication 10 pour fabriquer des 

vitrages feuilletes fonctionnalises, anti-solaire ou bas-emissif. 

12. Vitrage feuillete, caracterise en ce qu'il incorpore le film 
polymere selon la revendication 10. 

13. Procede de fabrication du substrat sous forme de film de 
25 polymere souple revetu selon Tune des revendications 1 a 10 , caracterise 

en ce qu'on utilise la technique de pulverisation cathodique pour le depot 
des couches de rempilement, en modulant des conditions de depot de la 
ou des couches de la couche antireflets « inferieure » de fagon a minimiser 
le niveau de contrainte residuel de ladite couche antireflets « inferieure » 
30 de fa?on a n'induire substantiellement aucune courbure dans le film du 
fait des contraintes internes. 

14. Empilement de couches reflechissant le rayonnement thermique 
pour substrats transparents, comprenant au moins une couche 
fonctionnelle formee d'argent et des couches antireflets qui sont disposees 
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des deux cotes de la couche d'argent et qui sont formees d'un ou plusieurs 
composes metalliques, la couche antireflets disposee sous la couche 
d'argent comprenant une couche partielle superieure formee d'oxyde de 
zinc immediatement contigue a la couche d'argent et une couche partielle 
5 supplemental disposee par dessous, caracterise en ce que 
1'empilement de couches se distingue par le fait que la couche partielle 
supplemental qui est disposee sous la couche d'oxyde de zinc et qui 
appartient a la couche antireflets « inferieure » est une couche base de 
nitrure d 'aluminium se trouvant sous des contraintes de traction internes. 

10 15. Empilement de couches suivant la revendication 14, 

caracterise en ce que l'ampleur des contraintes de compression internes 
de la couche de nitrure d'aluminium correspond par ajustement des 
parametres de revetement a peu pres a l'ampleur des contraintes de 
compression internes dans la couche d'oxyde de zinc de fagon que les 

15 contraintes de traction et de compression des deux couches partielles 
contigues s'egalisent au moins pour la majeure partie. 

16. Empilement de couches suivant la revendication 14 ou 15, 
caracterise en ce que la couche d'oxyde de zinc a une epaisseur de 
moins de 15 nm et, de preference, de moins de 12 nm. 

20 17. Empilement de couches suivant 1'une quelconque des 

revendications 14 a 16, caracterise en ce qu'il comprend deux couches 
fonctionnelles formees d'argent qui sont separees l'une de l'autre par une 
couche antireflets supplemental, cette couche antireflets supplemental 
comprenant aussi deux couches partielles a savoir une couche 

25 immediatement contigue a la couche d'argent superieure et formee d'oxyde 
de zinc se trouvant sous des contraintes de compression internes et une 
couche partielle contigue a la couche d'argent inferieure et formee de 
nitrure d'aluminium se trouvant sous des contraintes de traction internes. 
18. Empilement de couches suivant l'une quelconque des 

30 revendications 14 a 17, caracterise par la structure suivante : 

(substrat)/AlN/ZnO/Ag/Ti/Ti0 2 
19 Empilement de couches suivant l'une quelconque des 
revendications 14 a 16, caracterise par la structure suivante : 

(substrat) / A1N / ZnO/Ag/AIN 
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20. Empilement de couches suivant la revendication 17, 
caracterise par la structure suivante : 

(Substrat) / A1N / ZnO / Ag/ A1N / ZnO / Ag / A1N 

21. Utilisation d'un empilement de couches suivant Tune 
5 quelconque des revendications 14 a 20 pour revetir des films de polymere 

mince, en particulier de PET, de fa?on que les parametres de revetement 
des couches a base d'AIN formees par pulverisation reactive a partir d'une 
cathode d'aluminium metallique soient choisis tels que le film revetu ne 
presente, apres la formation de rempilement, pas de courbure sensible 
10 induite par des contraintes internes. 
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